09/856495 

. ^ 581 ^dPT- 13JUN2001 

P21094.P03 

IN THE UNITED STATES PATENT AND TRADEMARK OFFICE 
Applicant :J. ADLER et al. 

ApplNo. : Not Yet Assigned PCT Branch 

LA. Filed : December 3, 1999 PCT/EP99/09479 

For :CERAMIC MULTILAYER FILTERS AND METHOD FOR PRODUCING THE SAME 

CLAIM OF PRIORITY 
Commissioner of Patents and Trademarks 
Washington, D.C. 20231 



Sir: 

Applicant hereby claims the right of priority granted pursuant to 35 U.S.C. 1 19 based 
upon German Application No. 198 57 591.2, filed December 14, 1998. The International Bureau 
already should have sent a certified copy of the German application to the United States designated 
office. If the certified copy has not arrived, please contact the undersigned. 



Respectfully 
J. ADLE 



GREENBLUM & BERNSTEIN, P.L.C. 
1941 Roland Clarke Place 
Reston, VA 20191 
(703)716-1191 




BUNP^REPUBL IK DE^SCHLANP 



PRIORITY DOCUMENT 

SUBMITTED OR TRANSMITTED IN 
COMPLIANCE WITH 
RULE 17.1(a) OR (b) 




f J epo - Munich 
62 

1 7. Marz 2000 



REC'D 0 7 APR 2000 



Bescheinigung 



WIPO 



PCT 



Die Frauenhofer-Gesellschaft zur Fdrderung der angewandten Forschung e.V. in 
Miinchen/Deutschland hat eine Patentanmeldung unter der Bezeichnung 




..1/ : u~ k /i^u-^Kii-ht^rkfiitor » inH v/prfahren zu deren 

r\t;i cai i noui ivici iuwi m.*^. — • — ■- 



Herstellung" 



am 



14. Dezember 1998 beim Deutschen Patent- und Markenamt eingereicht. 



Das angehettete Stuck ist eine richtige und genaue Wiedergabe der ursprungli- 
chen Unterlage dieser Patentanmeldung. 

Die Anmeldung hat im Deutschen Patent- und Markenamt vorlaufig die Symbole 
B 01 D 71/02, B 01 D 67/00, B 01 D 39/20 und B 01 D 53/22 der Intemationalen 
Patentklassifikation erhalten. 

Munchen, den 15. Februar2000 
Deutsches Patent- und Markenamt 
Der Prasident 
Im Auftrag 



Zitzenzier 




Aktenzeichen: 198 57 591.2 



A 9161 

06.90 
11/96 



Keramische Mehrschichtenfilter und Verfahren zu deren Herstellung 



Die Erfindung bezieht sich auf das Gebiet der Filtertechnik und der Keramik und 
betriffi keramische Mehrschichtfilter und ein Verfahren zu deren Herstellung, wie sie 
beispielsweise zur Trennung von Ol-Wasser-Emulsionen bei der spanabhebenden 
Fertigung, zur Klarung von Bier, zur Gasreinigung, zur Gastrennung oder zur 
Trennung von Flussig-Feststoff-Gemischen eingesetzt werden konnen. 

Trotz der kommerziellen Erfoige der keramischen UF/MF-Membranen in den letzten 
Jahren und der weiterhin steigenden Nachfrage ist ein wesentlicher Nachteil 
gegeniiber den sehr viel weiter verbreiteten Polymer-Membranen gebiieben: ' der 
relativ hohe Preis pro Filterflache. 

Keramische Filtermaterialien sind ublicherweise aus miteinander versinterten 
Partikeln aufgebaut, deren Zwischenraume die Porositat bilden. Fur 
Filtrationszwecke ist es erforderlich, einen moglichst hohen Anteil an Porenvolumen 
und eine moglichst gleichma&ig und eng verteilte PorengroBenverteilung zu erhalten. 
Daher werden zur Herstellung keramischer Filtermaterialien vorzugsweise 
keramischer Pulver mit eng verteilter KorngroBenverteilung verwendet, da diese die 
besten der o.g. Eigenschaften bieten. Pulver mit eng verteilter KorngrdBenverteilung 
sind z.B. aus der Schleifmittelindustrie bekannt und genormt. 

Oblicherweise bestehen keramische Membranen aus einem Mehrschichtensystem 
aus poroser Keramik, dessen einzelne Schichten unterschiedliche Porenweiten 
aufweisen. Die eigentlich filtrierende Schicht (Layer) ist die dunnste und 
feinporoseste des Systems. Sie befindet sich auf einer grobporosen und dickeren 
Schicht, diese wiederum auf der nachsten Schicht usw. Das grobporose Material 
bildet den Support, der gleichzeitig die mechanische Tragerfunktion des 
Gesamtsystems ubernimmt und haufig auch die Filtratsammelstrukturen bildet. Die 
Zwischenschichten zwischen Support und Layer dienen zur Verringerung der 
Zwischenraume zwischen den groben Partikeln des Supportes und der Abstutzung 
der feineren Partikel der nachstfolgenden Schicht. Je nach gewunschter 
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Trenngrenze werden gegenwartig fur Mikrofiltrationsmembranen (Trenngrenze 1000 
nm bis 200 nm) mindestens 1 Schicht, zumeist aber 2 Schichten, fur 
Ultrafiltrationsmembranen (Trenngrenze 100 nm bis 10 nm) mindestens 2, meist aber 
mehr als 3, fur Nanofiltrationsmembranen (Trenngrenzen kleiner 10 nm) mehr als 3 
Schichten auf den Support aufgebracht. 

* 

Die Herstellung der o.g. keramischen Membranen erfolgt, indem zuerst der Support 
geformt, getrocknet und gebrannt wird, danach die erste Schicht aufgebracht, diese 
getrocknet und gebrannt wird, danach die nachste Schicht aufgebracht wird usw. bis 
der Layer aus den feinsten Partikeln aufgebracht, die gebildete Schicht getrocknet 
und gebrannt wird. Die Sinterung erfolgt je nach Feinheit der Beschichtung bei sehr 
viel niedriaeren TemDeraturen als beim Support. 

w . 

Durch die mehrfache Wiederholung des Zyklusses ..Beschichten-Trocknen-Sintern" 
entstehen die Hauptkostenanteile bei der Herstellung. Die thermischen 
Behandlungsschritte sind innerhalb der Verfahrenskette schon an sich am 
aufwendigsten, so dass eine mehrfache Wiederholung diesen Anteil immens steigert. 
Zusammen mit den anderen Schritten entsteht zusatzlich ein kostenintensiver 
manueller Aufwand. 

Gemeinsames Sintern von keramischen Schichten aus unterschiedlichen Keramiken 
ist an sich schon langer bekannt aus der Fertigung von keramische 
Multilagenelementen fur Anwendungen in der Mikroelektronik. Dafur wurde der 
Begriff LTCC „Low Temperature Cofiring Ceramics" gepragt. 

Allerdings werden hier Schichten unterschiedlicher Keramik, die unterschiedliche 
Eigenschaften aufweisen (z.B. isolierend und leitfahig) miteinander gesintert, mit dem 
Ziel, eine moglichst hohe Dichte der Schichten zu erreichen (z.B. US 3978248, US 
5683528). 

Dagegen sollen bei keramischen Filterelementen moglichst gleiche 
Keramikschichten, die sich nur in ihren PorengroBen unterscheiden, gemeinsam 
gesintert werden. Nach dem o.g. Prinzip der Herstellung poroser Keramik bedeutet 
dies, da& Schichten aus gleicher Keramik, aber mit unterschiedlicher Kornfeinheit, 
gemeinsam gesintert werden miissen: 
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Hauptproblem beim Cofiring ist die verschiedene Sinteraktivitat unterschiedlich 
feiner Pulver infolge unterschiedlicher Volumen/Oberflache-Relationen. Dadurch 
erfordern grobe Pulver sehr hohe Temperaturen fur eine stabile Korn-Korn- 
Verbindung, welche durch Oberflachendiffusion oder durch Verdampfungs- 
/Kondensationsmechanismer>entsteht. 

Bei sehr feineren Pulvern ist die Sinteraktivitat dagegen so hoch, dass bei 
gleichhohen Temperaturen infolge von Volumendiffusion eine starke Verdichtung 
stattfindet, die von eihem Kornwachstum begleitet wird. Dabei verringert sich das 
Porenvolumen und die PorengroRenverteilung verschiebt sich in Richtung groBerer 
Pdren. Dieser ProzeS ist mit einer hohen Volumenschwindung verbunden, wahrend 
die Korn-Korn-Bindung bei groben Pulvern mit niedrigerer Schwindung ablauft. 

Aber selbst geringe Unterschiede in der Schwindung von Mehrschichtelementen 
beim simultanen Sintern fiihren zum Verzug des Mehrschichtelements oder zu 
inneren Spannungen, die die mechanische Belastbarkeit herabsetzen. Weiterhin ist 
die Schwindung selbst unerwunscht, da sie zu Veranderungen der AbmaBe der 
keramischen Formteile fuhrt, die schwierig reproduzierbar sind und aufwendige 
Nachbearbeitungsschritte erforderlich machen, urn enge Abmessungstoleranzen 
einhalten zu konnen. 

Nach der WO 96/30207 ist ein Verfahren bekannt, bei dem die 
Schwindungsanpassung einer Komponente eines Mehrschichtsystems dadurch 
erreicht wird t daB nanoskalige Pulver verwendet werden. Bei grobporigen Filtern 
werden grobe Pulver eingesetzt und das nanoskalige Pulver zugemischt, urn dessen 
Versinterung zu fordern, wahrend bei feinen Pulvern das nanoskalige Pulver selbst 
eingesetzt wird und Sinterinhibitoren zugesetzt werden, um eine zu starke 
Versinterung zu verhindern. Als grobes Pulver werden auch Agglomerate des 
nanoskaligen Pulvers eingesetzt. 

Von Nachteil bei diesem Verfahren ist, daft die genaue Abstimmung der Schwindung 
der einzelnen Komponenten jedoch relativ aufwendige Experimente erfordert, die 
Verarbeitung der nanoskaligen Pulver sehr aufwendig (z.B. bei der Dispergierung) ist 
und die Pulver sehr teuer sind. Weiterhin verursacht die Mischung von Pulvern 





unterschiedlicher Feinheit die Verringerung des Porenvolumens. was fur 
Filteranwendungen unerwunscht ist. 

Die in den Ausfuhrungsbeispielen genannten Varianten fur Mehrlagenfilter nennen 
Schwindungen von 5% fur den Support und 4% fur den Layer, was in der praktischen 
Anwendung zu groBen Problemen fiihrt. 

Nach der WO 90/15661 ist ein simultan gesinterter Zweischicht-Filter bekannt, bei 
dem das Sinterverhalten des Supports (dort als "Membran" benannt) an das 
Sinterverhalten des Layers (dort als "Film" benannt) angepaftt wird, indem zum 
Grobpulver eine Feinpulverfraktion zugegeben wird (4 nm bis 10% des 
Durchmessers der groben Partikel) und/oder ein Sinterhilfsmittel eingesetzt wird, um 
c;r,tortom^ors»ti ir Hrr SuDDorts an die des Layers anzupassen. 

\JllllVIWW"l^wi«»— — I I 

Hierbei tritt aber ebenfalls das Problem auf, dafc durch die Zugabe der 
Feinpulverfraktion das Porenvolumen des Supports verringert wird und die 
Abstimmung der Schwindung des Layers auf die des Supports aufwendige 
Experimente erfordert Die Schwierigkeit des Verfahrens wird dadurch deutlich, dafc 
die Schwindung des Filmes zusatzlich durch eine hohe Feststoffbeladung der 
Pulverdispersion verringert werden soli, was insbesondere bei feinen Pulvern 
schwierig zu erreichen ist. Weiterhin wird die Sinterung unter Druckbelastung 
durchgefuhrt, um einen Verzug zu verhindern. In den Ausfuhrungsbeispielen 
genannte Schwindungen des Gesamtsystems liegen zwischen 4 und 11%. 

Insgesamt sind zwei prinzipielle Probleme erkennbar, die bei der gemeinsamen 
Sinterung von Schichten unterschiedlicher Kornfeinheit bei gleicher (niedriger oder 
hoher) Temperatur auftreten: 

a) die unterschiedliche Bindungsfestigkeit der Pulverpartikel, d.h. bei hoher 
Temperatur gute Bindung des Supports, aber starke Versinterung des Layers; bei 
niedriger Temperatur gute Ausbildung des Layers aber schlechte Bindung des 
Supports (als Konsequenz wird zwecks Vermeidung dieser Probleme bei 
gegenwartigen Techniken jeder Layertyp bei unterschiedlichen Temperaturen 
gebrannt, die bis zu 1200 K differieren.). 

b) die unterschiedliche Schwindung, die zu RiBbildung und Delaminationen der 

Schicht fiihrt. 
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Problem b) fuhrt dazu, dass sehr spezielle Anforderungen an den Schichtaufbau 
gestellt werden, um Risse und Delaminationen zu vermeiden. So wird bei 
R.R.Bhave, Characteristics and Application, Van Nostrand Reinhold, New York, 1991 
genannt, daS 

- die Schichten sehr dunn sein mussen (MF-Membranen zwischen 25 und 50 um, 

UF unter 10 z.T. unter 5 um), 

- die RauhigkeitdesSupportesgering sein sollte, 

- der Kornform des Beschichtungspulvers Bedeutung zukommt. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, keramische Mehrschichtfilter anzugeben, 
die trotz unterschiedlicher PartikelgroSe der Pulver in den einzelnen Schichten 
simultan gesintert werden konnen, und die dadurch kostengunstiger herstellbar sind. 

Die erfindungsgemaBen keramischen Mehrschichtfilter werden erfindungsgemaB 
hergestellt, indem Sintertemperatur und Stoffsystem so gewahlt werden, dass die 
verwendeten Pulver passiv bleiben, d.h. dass sich ihre GroBe, Morphologie und 
Zusammensetzung/Kristallstruktur nicht oder nur geringfiigig andern. Die Bindung 
der Partikel erfolgt wahrend der Sinterung durch eine zusatzliche Flussigphase, die 
die Pulverteilchen umhullt und an den Kontaktflachen verbindet. Diese Flussigphase 
muB so auf die Sintertemperatur und das Stoffsystem abgestimmt sein, dass 

- die Flussigphase bei der gewahlten Sintertemperatur eine niedrige Viskositat 
besitzt und eine gute Benetzung des Pulvers erfolgt, 

- die Flussigphase keine oder nur geringe Reaktionen mit dem Pulver eingeht, 

- die Flussigphase selbst eine erhohte Oberflachenspannung besitzt, um ein 
Aufsaugen in das Kapillarsystem der Poren zu vermeiden. 

Von besonderem Vorteil bei der erfindungsgemaBen Losung ist, dass bei der 
Herstellung der Mehrschichtfilter keine Oder nur eine sehr geringe Schwindung, im 
wesentlichen < 1 %, fur den gesamten Schichtverbund auftritt und auch keine oder 
nur sehr geringe Unterschiede in der Schwindung der einzelnen Schichten auftreten. 
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Weiterhin tritt bei der erfindungsgema&en Losung durch die Anpassung der 
Schwindungen der unterschiedlichen Schichten keine Verringerung des 
Porenvolumens auf, wie es nach dem Stand der Technik bei alien bekannten 
Verfahren durch die dort gewahlte Verfahrensfuhrung zwangslaufig erfolgt. Damit ist 
insbesondere die Herstellung ,von Filtern durch das erfindungsgemafte Verfahren 
vorteilhaft. 

Vorteilhaft ist besonders bei hoher Feinheit der Partikel eine homogene Verteilung 
der Flussigphase wahrend der Aufbereitung und eine homogenere Abscheidung 
wahrend der Trocknung, mdglichst auf der Oberflache der Partikel. Fur sehr feine 
Pulver sind hier thermische Oder chemische Methoden der Oberflachenbeschichtung 
von Pulvern (eventuell Cofallung usw.) moglich. 

Vorteilhaft ist, wenn als keramisches Pulver Siliciumcarbidpulver und als wahrend 
der Sinterung auftretende Flussigphase ein Borosilikatglas gewahlt wird. 
Vorteilhaft ist auch, wenn als keramisches Pulver Aluminiumoxidpulver und als 
wahrend der Sinterung auftretende Flussigphase ein Aluminoborosilikatglas oder ein 
Lithiumaluminosilikatglas gewahlt wird. 

Vorteilhaft ist es auch, wenn die wahrend der Sinterung auftretende Flussigphase bei 
der Abkuhlung teilweise oder vollstandig kristallisiert. 

Vorteilhafterweise werden als keramische Pulver kommerzielle, eng fraktionierte 
Schleifmittelpulver benutzt. 

Vorteilhafterweise wird die Sinterung unter Luft durchgefiihrt und vorteilhafterweise 
bei Temperaturen zwischen 700 und 1200 °C. 

Die Erfindung wird nachfolgend an mehreren Ausfuhrungsbeispielen naher erlautert. 
Beispiel 1 

900 g eines Siliciumcarbidschleifpulvers F500 (mittlere PartikelgroBe 30 pm) wird mit 
100 g eines feingemahlenen Borosilikatglases (mittlere Partikelgrd&e 2 urn) 
gemischt, die Mischung mit ublichen Hilfsmitteln (PVA, PEG) zu einem 
FoliengieBschlicker verarbeitet und aus diesem auf einer Foliengielibank zu einer 
keramischen Folie mit Dicke 0,5 mm verarbeitet. Auf der angetrockneten Folie wird 
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ein zweiter Foliengie, ihlicker aufgebracht, der ' .90 g eines 
Siliciumcarbidschleifpulvers F1000 (mittlere PartikelgroBe 4,5 um) mit 10 g des 
Borosilikatglaspulver und den ublichen Hilfsmitteln hergestellt worden ist, so dass 
eine zweite, 50 um dicke Folie auf der ersten Folie entsteht. Die entstandene 
Zweischicht-Folie wird mit den ublichen Methoden getrocknet, auf Stucke von 100 x 
100 mm vereinzelt und entbindert und danach bei 800 °C 90 min unter Luft 
gesintert. Es entsteht eine gesinterte zweischichtige keramische Flachmembran, be. 
der beide Schichten ein offenes Porenvolumen von 35 bis 40 % aufweisen, die dicke, 
grobporose Schicht einen mittleren Porendurchmesser von 8 um und die diinne, 
feinporose Schicht eine mittleren Porendurchmesser von 1 um aufweist. D.e 
Schwindung der Zweischicht-Folie ist kleiner als 0,1 % und die gesinterte 
Zweischicht-Folie ist vollig eben. 



Beispiel 2 



850 g eines Aluminiumoxidpulvers mit mittlerer KorngroBe von 50 um wird mit 150 g 
eines feingemahlenen Lithiumaluminosilikatglaspulvers (mittlere KorngroBe 3 urn) 
gemischt, die Mischung mit ublichen Hilfsmitteln (PVA/PEG) zu einem 
FoliengieBschlicker verarbeitet und aus diesem auf einer FoliengieBbank zu einer 
keramischen Folie mit Dicke 600 M m verarbeitet. Auf der angetrockneten Folie wird 
ein zweiter FoliengieBschlicker aufgebracht, der aus Aluminiumoxidpulver mit 
mittlerer Korngrofie von 5 um und 15 g des o.g. Lithiumaluminosilikatglaspulvers, das 
auf eine mittlere KorngroBe von etwa 1 um gemahlen wurde, und den ublichen 
Hilfsmitteln hergestellt wird; so daB eine zweite, 50 urn dicke Folie auf der ersten 
Folien entsteht. Die entstehende Zweischicht-Folie wird mit den ublichen Methoden 
getrocknet, auf Stucke von 100x100 mm vereinzelt und entbindert und danach bei 
950 °C 60 min unter Luft gesintert. Es entsteht eine gesinterte zweischichtige 
keramische Flachmembran, bei der beide Schichten ein offenes Porenvolumen von 
35 bis 40 % aufweisen, die dicke, grobporose Schicht einen mittleren 
Porendurchmesser von 10 um und die diinne, feinporose Schicht einen mittleren 
Porendurchmesser von etwa 1pm aufweist. Die Schwindung der Zweischicht-Folie ist 
< 0,1 %; die gesinterte Folie ist vollig eben. 
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Keramischer Mehrschichtfilter aus mindestens zwei Schichten aus gleichen oder 
unterschiedlichen keramischen Materialien mit unterschiedlicher PartikelgroBe 
der Keramikpartikel in den einzelnen Schichten, wobei eine Schicht eine 
Supportschicht ist und mindestens eine weitere Schicht als Layer mit 
keramischen Materialien geringerer PartikelgroBe vorhanden ist, bei dem die 
Partikeloberflachen alter keramischen Partikel in den Schichten ganz oder 
teilweise mit mindestens einem Material benetzt sind, welches die Oberflache der 
keramischen Partikel gut benetzt und einen gleichen oder annahernd gleichen 
thermischen Ausdehnungskoeffizienten wie die keramischen Partikel besitzt, und 

die raniKeigroiie, rcmii\oiiiiv;ipiiwn-<y»- 

Partikelzusammensetzung/Kristallstruktur gegenuber denen bei dem eingesetzten 
Pulver nicht oder nur gering verandert ist und bei dem zwischen den Partikeln 
punktuelle und/oder flachenmaBige Verbindungen ausbildet sind, wobei die 
Porenmenge und PorengroBe zwischen den Partikeln durch das Material nur 
gering oder nur teilweise, aber nicht mehr als urn 50 %, verringert ist. 

Keramischer Mehrschichtfilter nach Anspruch 1, bei dem bei der Ausbildung von 
mehr als zwei Schichten als Layer auf dem Support die PartikelgroBe der 
keramischen Materialien in Richtung weg von dem Support abnimmt. 

Keramischer Mehrschichtfilter nach Anspruch 1, bei dem die keramischen Partikel 
der Supportschicht und der mindestens einen weiteren Schicht als Layer aus dem 
gleichen keramischen Material, vorzugsweise aus Siliciumcarbid oder 
Aluminiumoxid besteht. 

Keramischer Mehrschichtfilter nach Anspruch 1 , bei dem das keramische Material 
in alien Schichten des Filters und das Material, welches die Oberflachen der 
keramischen Partikel benetzt, in alien Schichten des Filters die gleiche 
Zusammensetzung aufweisen. 

Keramischer Mehrschichtfilter nach Anspruch 1, bei dem das Material, welches 
die Oberflache der keramischen Partikel benetzt und punktuelle und/oder 
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flachenmaBige Verbirv Jg zwischen den keramischen F Vein ausbildet, ein 
Borosilikatglas oder ein Aluminoborosilikatglas oder ein Lithiumaluminosilikatgias 



ist. 



6. Keramischer Mehrschichtfilter nach Anspruch 1, bei dem die Menge an Material, 
welches die Oberflache de* keramischen Partikel benetzt und punktuelle und/oder 
flachenmaBige Verbindung zwischen den keramischen Partikein ausbildet, nur so 
groB gewahlt ist, daB die Porenmenge und PorengroBe zwischen den Partikein 
durch das Material nur gering, vorteilhafterweise nicht urn mehr als 10 % 
verringert ist. 

7. Keramischer Mehrschichtfilter nach Anspruch 1 , bei dem die keramischen Partikel 
von mindestens zwei Schichten sich im Verhaltnis 1 : 5 bis 1 : 10 in ihrer mittieren 
PartikelgroBe unterscheiden. 

8. Keramischer Mehrschichtfilter nach Anspruch 1, bei dem die Partikel der 
Supportschicht eine mittlere PartikelgroSe von 20 bis 50 urn aufweisen. 

9. Verfahren zur Herstellung eines keramischen Mehrschichtfilters nach einem der 
Anspruche 1 bis 8, bei dem aus mindestens zwei keramischen Pulvern gleicher 
oder unterschiedlicher Zusammensetzung aber unterschiedlicher Partikelgr6Be 
unter Zusatz von bekannten Formgebungs- und Sinterhilfsmitteln mindestens 
zwei keramische Schlicker hergestellt werden, wobei die Partikel der keramischen 
Pulver mit einem Material benetzt sind oder ein Material in Pulverform den 
keramischen Schlickern zugegeben wird, welches unter Temperaturerhdhung die 
Oberflache der keramischen Partikel gut benetzt und einen gleichen oder 
annahefnd gleichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten wie die keramischen 
Partikel besitzt, und welches die PartikelgroBe, Partikelmorphologie und 
Partikelzusammensetzung/Kristallstruktur gegenuber denen bei dem eingesetzten 
Pulver nicht oder nur gering verandert und welches bei Temperaturerhohung 
zwischen den Partikein punktuelle und/oder flachenmaBige Verbindungen 
ausbildet, wobei das Material in der Menge zugegeben wird oder in der Menge 
die keramischen Partikel damit beschichtet sind, dass die Porenmenge und 
Porengro&e zwischen den Partikein durch das Material nur gering oder nur 
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teilweise, aber nicht mehr als urn 50 %, verringert wiFcl/aus den Schlickern eme 
Oder mehrere Schichten geformt und getrocknet werden, wobei nach dem 
teilweisen oder vollstandigen Trockrien einer Schicht eine weitere Schicht, mit 
keramischen Partikeln geringerer PartikelgroBe als der bereits getrockneten 
Schicht, darauf geformt werden kann, und mindestens zwei Schichten 
ubereinander gelegt und/oder miteinander verbunden und gemeinsam einer 
Temperaturerhohung unterzogen werden, die zur Ausbildung der punktuellen 
und/oder flachenmadigen Verbindung zwischen den keramischen Partikeln durch 
das Material fuhrt. 

10. Verfahren nach Anspruch 9, bei dem ein Material eingesetzt wird, welches 
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11. Verfahren nach Anspruch 9, bei dem ein Material eingesetzt wird, dessen 
Flussigphase eine hohe Oberflachenspannung aufweist. 

12. Verfahren nach Anspruch 9, bei dem ein Material eingesetzt wird, dessen 
Flussigphase bei Abkuhlung teilweise oder vollstandig kristallisiert. 

13. Verfahren nach Anspruch 9, bei dem bei Zugabe des pulverformigen Materials 
zu den keramischen Schlickern dieses homogen in dem keramischen Schlicker 
verteilt wird und nach dem Trocknen homogen auf der Oberflache der 
keramischen Partikel verteilt ist. 

14. Verfahren nach Anspruch 9, bei dem die keramischen Partikel vor der 
Herstellung der keramischen Schlicker mit dem Material benetzt werden. 

15. Verfahren nach Anspruch 14, bei dem die keramischen Partikel mittels 
chemischer Methoden, vorteilhafterweise durch Cofallung, mit dem Material 
benetzt werden. 



16. Verfahren nach Anspruch 9, bei dem die Temperaturerhohung 
durchgefiihrt wird. 



17. Verfahren rach Ansp J> 9. bei dem die Temperatur auf \ Bereich ^schen 
700 °C und 1200 °C erheht wird. 

18. Verfahren nach Anspruch 9. bei dem die eingesetzten keramischen Pulver eng 

f raktionierte Schleifmittelpulver sind . 
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Zusammenfassung 



Keramische Mehrschichtenfilter und Verfahren zu deren Herstellung 





Die Erfindung bezieht sich auf das Gebiet der Keramik und betrifft keramische 
Mehrschichtfilter, wiesie zur Gastrennung eingesetzt werden kdnnen. 



Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, keramische Mehrschichtfilter anzugeben, 
die kostengunstiger hersteiibar sind. 

Gel6st wird die Aufgabe durch keramische Mehrschichtfilter aus mindestens zwei 
Schichten mit unterschiedlicher PartikelgroBe, bei dem die Partikeloberflachen aller 
keramischen Partikel ganz oder teilweise mit einem Material benetzt sind und 
zwischen den Partikeln punktuelle und/oder flachenmaBige Verbindungen ausbildet 
sind. 

Die Aufgabe wird weiterhin gelost durch ein Verfahren, bei dem aus mindestens zwei 
keramischen Pulvern unterschiedlicher PartikelgroBe Schlicker hergestellt werden, 
wobei die Partikel der keramischen Pulver mit einem Material benetzt sind oder ein 
Material in Pulverform den keramischen Schlickern zugegeben wird, aus den 
Schlickern eine oder mehrere Schichten geformt und getrocknet werden, und 
mindestens zwei Schichten ubereinander gelegt und/oder miteinander verbunden 
und gemeinsam einer Temperaturerhohung unterzogen werden. 
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